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La presente invention concerne des sels d'anmonitm qiia'- 
ternaixe polym&res, dont las unites cationiqu s correspoMent a 
la fornule' 



(1) 



A, 



OH, 



1 




^« ^3 ^"^ ^4 sont identiques ou diff erents lea xma des 

autres et representeat im allQrl« eventuellement substitue, un 
aycloalkyle ou ^m alc^nyle ajant au maximum 20 atomes de carboae, 
un aryle on im aralkyle, ovl bien (R^ et Eg) et/ou (Ej et R^) 
forment ensemble avec l^atome. d* azote auquel ils sont lies, im 
JioyTau. hSt&rocyclique eventuellement substitue ayant 3 a 6 chal- 
nons . . 

A-j^ est un ip^oupe. -(CHg)^- , ou m- est un nombre pouvant aller 
20 de 1 a 20, eventuellement interrompu par au moins un groupe -S- 

R 

-C- ou -CH»CH~ ou substituS avec au ""-^Tia un hydioscyle , 

halogfene, nitrile, aliyle, hydroxyalkyle, alcoxy, carboxy- 
le ou carbaloozy' ou bien eventuellement au moins un x^este arjle 
25 ou aralkyle substituS ; un polyoxyalcoylfene. j un reste de for- 
. mule t 



30 



35 



40 



p-1 



p-1 




-CCHjp.i, 




B 
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10 




on 




C H 
a 2n 




ou forme condoiirtement avec les atomes d* azote et au moiiis tm, 
des substituants lies ausc atomes d' azote im rests de fonmile 



15 



20 



25 



30 B 

n 
P 



35 





ou 



gg. et Hr; sonfe de I'hydrogSne, am allcjle, un hydroxy- on halo- 
g6noalkyle ayart 1 a 4 atomes de carbone, im hydro- 
xyle, nn halogSne, nn. carboxyle, im carbalcoxy ou un 
. ph&ayle » . 
est une liaison directe , •<)*wwH5-f -SOg- ou un al- 
coyl&ne 6ventuellemeztt substituS 0 
est nn nombre de 1 & 6 « et 
est un nombre de 1 i 3, de pr^fSrence 1 ou 2 • 

Les restes B^, B^f* ^t dans les unites cationiques 
deis sels d' ammonium quatemaire polymdres de formule (1) peuvent 
Stre des restes aUcyle ramifies ou a chafine droits ayant 1 a 20 
atomes de oarbone, comme par exemple m6thyle, 6thyle, propyle, 
isopropyle, butyle, isobutyle, tert.-butyle, hexyle, octyle, 
isooctyle, tert.-octyle, decyle» dod6cyle, tetradecyle, hexa- 
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decyle, octad'cyle ou icosyle. On prSfSre les restes aUsyl 
ayant. 1 a 10 atomes- de carbone, en particulier .1 a * atomes de. 
. carbone r sont parti culiferement appropri^s les restes methyle 
et etiayie. , 

5 Lee restes alkyle stibstitues sont par exemple les .res- 

ts shydroxyalkyle, cyanoalkyle, alcoxyallgrle, alkylthioalkyle » 

* aUcylcarboijylalkyle . ^ attylsulf onylalkyle , arylcarbonylal- . 

• kyle et arylsulfonylaliyle , oi le groupe aryle est un hydroe 
carbure .aromatique a un, deux ou trois noyatuc, en particulier 

' 10 Pli^lg o^^glg^Jjlj^fl^^ et dicarbalboxy- 

alkyle,7eventuellem^t N- ou N,ir-substitue avec un alkyle in- 
ferieur (C^-C^) ou un aryle, par example un phenyle. 

En ce qui conceme lesisates cycloal^le, il s'agit es- 
sentieUement dea restes cyclopentyle et cyclohexyle, qui peu- 
15 vent eventuellement Stre sixbstitues* 

. Les restes- alcenyle pexnrent contenir 2 k 20 atomes de 
carbone. On pref 6re ceux ayant 2 4 10 atomes de carbone, ou 
en particulier ceux ayant 2 a ^ atomes de carbone • Oonviennent 
les restes alcenyle, qui correspondent aux restes alkyle cites. 
20 Les substituants- indiques pour les restes aliyle petcvent gene- 
ralement egalement §tre utilises aussi pour les restes alcenyle. 

Les ;restes aryle et aralkyle sont en particulier les 
restes phSnyle et benzyle, qui sont Eventuellement substitu&s 
avec des restes. hydroxyle, cyano, des halog&nes (fluor, chlore» 
25 brome, iode) , des restes carboxyle, alkyle , hydroxyalkyla , 
cyanoal]jyle, alcoxy et alkylthio, les restes alkyle ou alcoxy. 
infSrieurs'etant preferEs ; des' restes alcosyaliyle,carbalcoxy- 
et dicarbalcoxyaliyle , contenant de preference dans la partie 
alkyle et alcoxy & chaqxxe fois 1 a 4 atomes de carbone j des res- 
30 tes alkylcarboxy, oil 1» alkyle contient de preference 1 It 4 ato- 
mes de carbone ; des restes carbonamidalkyle , eventuellemen* 
U- ou N,ir-substitues avec un alkyle inf'eriexar (Cj^-C^). 

De plus, les. deux substituants de cbaque azote peuvent 
former avec 1' azote auquel ils sont lies un noyau h^terocycli- 
35 <ine Eventuellement - sub stitue ayant 5 ou 6 chainons. Des 

exemples de tels noyaux heterocycliques sonb les noyaux de. pi- 
pSridina, moirpboline, thiomorpholine , pyrrolidine ou imidazo- 
line . 
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le terme pontal est par exeiipl un groupement alcoy- 
l&ne de foraule -(OHg)^^- » oil a est ua noabre entier de 1 A 
20, de pr6f§renee de 1 & 12. Le groupement alcoyldna peut Stre 
Interrompa par un atoms de soufrsy par -G- ou *-GEoGH« { 

COS groupss sont aussl evsntuelldment pr&sents plTialaurs fois« 
Lea subatltuants possibles , qui sont lils & la chains alooyl&na, 
peuvent dtre des gro^upes hydroxyle, des ba^g^es, en partiou* 
lier fiupr^ chlore et brome, des grbupes nitrile, allsyle, hy- 
^® droxyal]qrle ou alcoxy ayant de pr6f §reiace 1 & 4 atomes de car- 
bone, comma par exemple methyle, ethyle, propyle, isopropyle et 
butyle, hydroxymSthyle ou hyiroxySthyle ou methoxy, Sthoxy, 
propoxy et butoxy. lis peuvent Stre aussi des groupes carbo- 
xyle(-COOH) et carbalcosy, oil le reste alcoxy peut contenir 
1^ 1 i 20 atomes de carbone* 

D" autre s substituants peuvent 8tre des groupes aryle et 
aralkyle, de pr6f 6rence ph&iyle et benzyle, qui sont eventuelle- 
ment substltu6s avec un alkyle inferleur, un balog^ne ou un 
hydroxyle. 

20 Si le terme pontal est un reste polyoxyalcoylSne 

entrent essentiellement en ligne de compta les reste s polyoxy- 
6thyl6ne ou en particulier polyoxypropylSne t -(CH2CH20)^CH-2^^"' 
ou -(0HCH20)3^C^(jH- 

25 ^3 • . 

o{t X est egal a au moins 1« Comma H mite superieure pour x * 
on peut indiquer a peu prfes 50. Les valeurs pr6f erees pour x 
se situent k peu prfes entre 1 et 40, de pr6f 6rence entre 4 et 
40 • 

^® A^ psut de plus. 8tre un terme pontal' aromatique, qui derive 
de composes aromatiques ^ un ou deux noyaux (benzene, 
xiaphtaldne). Des exenqples sont le phenylSne eventuellement subs-* 
titu6, qui est liS eventuelliement par des groupement s mStbyldne 
(--CHg*) aux atomes d' azote ; le naphtal&ne substituS, le di« 
35 phSnyle eventuellement substitue^ I'oxyda de diph&iyle, le sul- 
rure de diphenyld, la dlphSnylsuifone ou la benzophSnonOo 

Les substituants poBsibles pour ce terme pontal aroma- 
tique sont en general des restes alkyle inferieur, hydroxyalkyle , 
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5. 



ou halogfenoalkyl inferieurs ayant 14 4 atomes de carbone, 
hydroxyle , des halogfea s, en particulier chlore et brome^ 
des groupes carbosyle, carbalcoxy et .phenyle. . 

les termes pontaux ayant des groirpements cycloaliyle 
sont en paxtioulier les groupeznents de f omnile 



io 




15 



20 



25 



30 



55 



40 




on 



n^2n 




o'ii n est Tin nombre entler. de 1 i 6* 

Le pont entre les dexEX atomes d' azote peut aussi Stre 
rSalisS par les substituants (R^ - R^) , qui sont liSs aux ato« 
mes d'assotSo Avec les detK atomes d' azote, on obtient alors 
par exem&le des groupements piperazine, l,4-diazabicyclo-(2t2,2) 
octane ou dipyridyle» 

Des sels d' ammonium quatemaire polymSres particuliS- 
rement appropries contiennent alors les \init6s cationiques de 
fonznile 



(2) 



O Ti , 




^10' 



^11 ®* ^12 



soxxt identiques ou dif f erents les uns 



dea autoes et sont des restes alc^nyle ayant 2 i 20 .atomes de 
carbone, hydrosqyle, cycloaliyle ayant 5 ou 6 atomes de carbo- 
ne ; alkyle, hydroxyalkyle, cyanoaliyle, alco2cyai]£yle , alkyl- 
thioalkyle et aUcylcarbonylalkyle avec 1 i 10 atomes de car- 
bone ; arylcarbonylaliyle , alkylsulfoiiylalkyle et arylaulfonyl- 
alkyle avec k chaque fois 1 a 4 atomea de carbons dans la par- 
tie aUcyle j aUcylcarboxy. avec 1 a 4 atomes de carbons dans la 
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partie allqrl ; . carbalcoxjalkyle et di-(carbalco3cy)-allEyl 
■avec ^ cbaqxid £oi3 1 & ^ atomes.de carl^one dans la partie al- 
CQ37 et alkyle ; carbonamidoalkyle avec X & 10 atomes de car-- 
bona dans la partie alkyle et eventuellement H-^snbstitug avec im 
^ alkyle inf erieru^ ou m aryle ; ou -gh^n^le ou benzyle^ 6venttiel- 
lament substitnSs avec un hydroxylsy cyano, halog^ne et carbo*- 
•xyle; allqrle « hydroxyalkyla» cyanoalkyle , alcoxy et alkylthio 
ayant 1^4 atomes de carbons ; alcoxyallcyle , carbalcoxyaUcyle 
et di-Ccarbaicoxy)alkyle avec k chaque fois 1 a 4 atomes de car- 
lo bone dans la partie. alkyle et alcoxy ; alkylcarboxy avec 1 

& 4 atomes de carbone dans la partie alkyle, ou carbonamidoalkyib 
•avec 1 a 4 atomes de carbone. dans la partie alkyle et eventual** 
lement N-substitue avec tin alkyle inf erieur ; ou Men (H^ et 
H^q) et/ou (Ej^^ et Ej^) ferment ensemble avec I'atome d' azote 
1^ auquel ils sont liSs un noyau heterpcyclique 6ventuellement subs« 
titue ayisuit 5 ou 6 chalnons, 

Ag eat -(CH2)j|^-j • oH m eat un nombre de 1 k 20» eventuello- 
ment interrompu par au moins un gpoupe -S-, -p- ou -<SH«CH- 

20 ou substituS avec au moins un hydroxy le, ckilore, nitrile ou al- 
kyle, alcoxy ou hydroxyalkyle .avec 1 a 4 atomes de carbone , 
carboxyle ou carbalcoxy avec 1 k 20 atomes. de carbone, de pre- 
. ference 1^4 atomes de carbqne dans la reste alcoxy, ou des 
restes phenyls ou benzyle eventuellement substituSs ; 



25 



55 



^15 ^13 



un reste de fbrmule 
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— CH2 



15 



20 



25 



30 



55 




C3Hz- ou 



10 ou forme csonjointemenl; avec les atomes d» azote et au moina ^m 
dea substituants qui sont li6s axix atomes d "azote, ttn reste de 
fonmile 



9(10) 




11(12) 



Hj_j est de 1' liydrogdne ou un. laSthyle et x est au moina egal d 
1, et R ■» "o " - — ^ •> — ' -■' ^, . . - - - 



et p out les sigaifications iMi- 



quees* 

'* , - . • 

On'pr6ffere de plus particuliSrement lea sels d' am- 
monium quatemaire pol;7m6res, dont lea unites cationiques cor- 
respondent k la formula 



(5) 



-IT 
I 



s — f— ^■ 



■16 



s. 



18 




®* sont identigues ou differeiits lea uns 



%5» Si6» ^ 

des autres et sont des aliyle, hTdroxyalkyle, alcoxTaliyle , 
alJjylthioallqrle.et cyanoalJsyle avec 1 a 4 atomes de carljone ; 
cyolopentyle, eydohexyle, alc6nyle aveo 2 atomes de car- 
bone } CHjCOCHg- , HpCO-GHg-^CHjOOOOHg- , H5C2COCCHg,(CH500C)2 CQ- 

HgHCOCHg-V ^ V-BHOOCHg- ou pliSayle ou benayle, 
eventuelleneiA suoatituSs avec un hydroxyle, amino, cyan© , 
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fluor, chlore, brome, allsyle , bydrosyalkylo , cyonoaliyie , 
alcoxy et alkylthio avec d chaque foia 1 ou 2 atonies de car- 
■bone^alcoxyalkyle, carbalcoxyallcyle et diCcaPbo^allcyle) aveo 
4 chaque fols 1 ou 2 atomes de carbono daas la partie alkyle 
et alcoxy, -^gOOOH, -(0^)2C00H, .carboaaainldoallcyle aveo 
1 ou 2 atomea de oarboxie dans la partie alkyla et 6ventuelle- 
aent H-8ubstitu6 aveo ua alkyle iaf Srieur j ou biea (Hj^^ et Hj^) 
et/ou CR^tp et R^) foraent aveo l*atome d* azote auquel 
ils sont liSa» m noyau hSttoocyclique. de fonmile 



10 



-o 



-N 



15 




cm 



/= 




■ 20 



et 



Aj est -C0H2)jjj^ oil est im nonbre de 1 4 12 



25 



II 



CIUOH 
I 2 



-CH2CHCH2-, -CH2CCH2-, -C- , -CHjCil-, -CHgCH-^ 



OH 



Oaij CHjOH 



ClI 



COOH 



CH2C(CH3)- , -CKjCCClI^)-. -CR2ai- , -CngC (CH3) 



ON 



COOH 



COOCH- 



COOCH, 



-<-CH.2p"2°'^x^"2^^"» — ^CHjO^^-CHjCH- 



CH. 
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SO^ 





04 X est 6gal i aa mbins 1 et p^^ est 1 on 2. ou bien forme 
conjoiatemeat avec les atomes d' azote eti&u moins m des aubsi- 
tituants llSs aux atomes d' azote, Tm reate da formule 




Les composes de fonziule (3) que I'on pr6fSre particu- 
li6reaent aonb cetK dans lesquels E,- et Ht^, Hnr» et R 



.^5 "^16' *17 " ^18 - 
semblatles ou differents les tms des autres et representent 

tm aliyle ou hydroxyalkyle avec 1 a 4 atomes de carbone, alce- 
nyle avec 2^4 atomes de carbons, CKjOOCCfH^- , C2HJOOCCH2 « 
ou benzyle,. ou bien (B^j et Hjg) et/ou Cr^^ et H^^) ferment 

ensemble avec I'atome d« azote auquel ila sbtcb lies un noyau 
heterocyclique de formule t 



aont 
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ou T)ien forme avec les atomes d'azotre etfau mrtiTia un des 
33 substittiazits lies ausc atomes d' azote im reste de fonmile 
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CHgOOOOHj G=2°°°°23 OHgOOOOgHj ' ^SHgpOOOgHj 




ou 




Dans lea imitea cationiqiies de fomule (3) ainsi que 
dans les tommies suivantea, 11 pent a^ag^ egalement d»isom6res 
on de melanges d "isom6res, car le reste diphSnyle pent Stre 
snbstitue avec les gronpes a6thyl&ne (-0^-)' a differents 
endroits. Ponr ne pas &in2a6rer & chaque foia tons lea isomSres^ 
on ne dome d chaqne foia que l*iaom%re p,p*-sub8titne. 

En particulier on pent citer par exemple lea aels d'am- 
moniim qnatemaire polym&rea ayant lea nnitSa recurrentea de 
forsniles anlvantea s 




3_ est de 1 . a 12 et. X eat tm halogen© 



(5) 



--IT 



GH 



I 




201 
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(6) 



I 

CH3 



CH3 
I 



.cn,.yv/\ 



2 Cl 



(7) 



CH, 

ii 

I 

CH, 



2' 12 



CH3 

i© 
I 

CH, 



2 Cl 



(8) 



CH, 



CH- 



N ©- (GHCH2O) JCH2CH-N ©-CHj-^^^^-^^CH^ 



I I 

ca^ CH3 



CH3CH2 



2 Cl 



oil z est egal & au molns 1 j 



(9) 



• CH^- 



2 Cl 



© 



(10) 



2 Cl 



© 



(11) 



CH, CH- 

I I 

-N-(CIl,)oCH— N— CH„-/ A 
i© 2 2, 2-\^ 

CH3 CH3 CH3 



2 Cl 



0 
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(17) 



e / \ © 

-N N CH, 

CIL, CH^ 

I ^ I 

COOC2H5 C00C2Hg 



CH2- 



2 CI 



0 



(18) 



Le compose de f ormule (17) est de preference prepare par 
reaction de piperazine avec le 4,4'-('biachloromethyl)- 
diphSnyle et quatemiaation suteequente avec 1* ester ethy- 



— —CH 




2 CI 



(19) 



^0^^^2-OK3-'^2" 2 Br© 




20 Comme anloxis poTir les sels aTmnoaitoa qiuaternaire poly- 

m&res conformes a I'inventio]! coxivieiuxexit tons les aaioius 
usuels izLorgaziigues ou prganiques, qiii ne forment pas avee les 
cations de complesres difTioilement solublaS) car les sels d*am- 
inonium doivent dtre de preference solubles dans I'eau* On peut 

25 citer par exemple les anions des acides mlneramc ou des acides 
organiques de faible polds mol6culaire« Gonviennent par exemple 
les anions d'halogdnes, comme iw , . et surtout ClG 

ou le metbylsulfate (01^80^ *" ), I'Stliylsulfate (OgH^SO^ ) 

30 et le ' to lu^ne sulfonate ou le nitrate et le sulfate* 

Les sels d** ammonium guatemaire pol^m^res conformes k 
1^ invention peuvent presenter des poids moleculaires de 400 ou 
5iD0 k 50000, de pr6f erence -dusqu'a 25000 et surtout d* environ 
1500 k environ 20000. La preparation des sels d* ammonium peut 

35 avoir lieu selon des mSthodes connues, en faisant reagir par 
exestple des diamines avec les com|ioses dihalogenes correspon- 

dants dans d s rapports molaires d'environ 1x2 k 2il^ de 
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10 



25 



pr6£ex€»iice dans des quantlt's equimolaires, 

AlTiai OS. peizt obtenir Ids composes d formole (l) par 
rSactloji des diamines de f ormule 

(22) IT — H 

^ I 



oil R^^ Hj et ainsi que oat les significations don- 
nee s ^ avec des dihalogenures de formxde 

(25) 




15 

oii Z est im tialog&iie. 

Uae autre possibilitS peut 8tre de faire r^agir des di- 
halogSnnres de formnle 

20 (2*) X Aj^ 2 

oii 1^ et. Z out les signifleatloiis doimSes, aveo des diamines 
de formole 



(25) 




dt Ej^, Hg* ont les significations donn^es. 

Pour les sels d' ammonium particuliSrement appropries de 
fornnile (2) on peut utiliser par.exemple des diamines de forma- 
le& 

55 (26) H H 

I ^ I . 

^10 

Eg, HjjQ, Sjj^j.Hjg ont les significations doonSes, 

tandis que I'on utilise pour les sels d'anmoniuia prSf^Ss de 
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fomiule (3) des diamines de formal 



fl5 «17 



(27) ir — Aj — iir 



1 



I 

16 ^13 



10 oil 



. -^15' ^16 » ^17 ®* ^18 B±aai que Aj ont las si- 
gniTicatioiis donii6es« Oomme compos4 dihalogSne on utllisi" 
daas ce cas im contposS diohlor6 de formule 



(28) 




20 • 

On peut 6ventuellemen1r ntiliser des isom&res ou des in6- 
langes d'isom^es des .composes de formule (28) , 

Les con^dsSs de formules (2) et . (?) peuvent aussi Stre 
25 pr^arSs en en?>loyant des composes de dSpart qui son* analogues 
aux caaposSs de formiles (24) (dihalogSnures) et (25) diami- 
nes. 

Pour la preparation des produits de reaction et des uni- 
30 tSs rScurrentea de formules (4) k (21) , on peut utiliser les' 
diaminss siiiTantes ; . 

I \^ 
55 J 2'a3^ J , • 1 - 12 

CH3 . CH3 
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(30) CH^ • CH3 
N--(CH2)3- 



I 



CH3. CH3 
(31) CH3 . CH3 

• CH3 CH3 



(32) CH3 CH3 

lU-(CH2)i2-N 
CH3 CH3 



(33) • ^ „x ^ _ ' ^ 



N- 



(CHCH«0) CH,CH — N , x est egal & au 

A„ ^ ^Lr, ' ' ■ moins 1 



CH3 CH3 CH3 
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21 

Lea cbmposea de depart (diamiaea 'fdlhaloseniirea) poia? 
la prSparation dea aela .d'ammonitua quaternaire polymSrea con- 
formea a 1' inwention aont en general dee produita coiinua, faci- 
lement accesaiblea par la aTxrth&ae chimlq.aie«' 
5 Le ^jV-biachloromethyldiphenyle. eat obtenu par chloafo-^ 

methylation du diphenyle. On pent par exemple preparer lea dia- 
minea par re.action dea compoaea ^ -dihalogenSa correapon- 
dants avec dea asilnea aecondairea, comme la diaiethylamine , la 
piper idine, la diailylamine ou I'hydroxyethylbenzylaiiiine, par 

10 ime 1T,H^' ^N'-permethylation d'une diamine primaire aelon dea 
m^thodea conniiea, de preference par reaction aveo le formaldehy- 
de et 1' acide f otmiqtie (reaction de Leuckart), Lea diaminea de 
f ornnile "(33) aont prepareea k partir de poiypropylfeneglycola 
par reaction avec 2. molea de propylSneimine, La preparation dea 

15 aela d* ammonium conformea a 1' invention pent; avoir lieu dana 
dea- aolvanta inertea via-a-via dea corpa participant i la re- 
action , par exemple dana dea alcoola, dea gp^ycola,: dea cetonea 
comme par example 1' acetone, ou dea ethers cycliquea, comma le 
dioxane ou le tetrahydrofurane • Parmi lea alcoola on pref fere 

20 lea alcools inf erieura, en particulier le methanol. La tempera- 
ture de reaction depend normalement dea pointa d" ebullition dea 
aolvanta utilisSs et pent aller environ de 20 k 150*0, de pre- 
ference de 50 a 100*0. 

On peut auaai dventuellement operer' dana de l^eau ou 

25 dan^ de3 melanges eau-alcool comme aolvants ou <^?ir g certaina caa 
egalement aana aolvanto 

Lu fait de l^utiliaation preferee de. compoaSa dichlorea 
bon marchS et facilement acceaaibles lora de la preparation dea 
sels d' ammonium, quatemaire polymferea conformea k I'invention, 
30 lea aela contiennent de preference comma anions dea ions chloreo 
L*int redaction d'autrea aniona peut Stre de preference effectuSe 
de telle aarte que l*on introduiae d'aatres anions dana lea aela 
d' ammonium contanant dea ions chlore (prodidta de reaction), par 
exemple par ^charge d*ions« 
35 Les aels d* ammonium quaternaire pplymferea conformea a 

11 invention precipitent generalement lors de la preparation sous 
forme de melanges et non sous forms de composes pura»Lea poids 
moleculaires indiquSs ne peuvent de ce . fait §tre considSres qua 
comme poids moHculaires moyenso 
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Les sels d'ammoniiim .quaternaire polymftres conformes k 
I'lnrention peuvent §tre utilises dans des. bains d'applicatiott, 
qtuL sonb neutres, acides ou aloalins, lis convionnent comine ad- 
juvants de teinlmre, en particulier conmie agents d'egalisation 
dans des procSdSs de teinture et d'impresslon de matitees tex- 

2 tiles en fibres naturelles ou synthStiques. 

Ooinine matiSres textiles en fibres naturelles, entrent 
en consideration celles en xnatitees cellulosiques^ en paxticu«" 
lier en coton, et aussi en laine et en s.oie, tandis que les na- 
tiftres textiles en fibres synthStiquee sont par exempla celles 
,Qn polyesters de poids moleculaire eleve, par exemple en t6- 
rephtalate de polyethylSna ou en terSphtalate. de. polycyclohe- 
xanedimethylfene ; en polyaaides, oomme celles en adipate 
d'hexamethylSnediamine, en poly- t -caprolactame ou en acide 
sX> -.aminoundecanolque ; en polyo lef ine s ou . en po lyacryloni- 
trile, egalement/^olyurSthanes, en chlorure de polyvinyls , 
en acetate de polyvinyle^ainsi qu'en 2 1/2 acState de cellulose 
et en tariLacetate de cellulose. Les fibres de synthase nommSes 
peuvent aussi Stre utilis6es en melange les unes avec les au- 
tres ou bien en melange avec des fibres naturelles, comme des 

2Q fibres de celliaose ou la lainSo Ces mati&res fibreuses peu- 
vent se presenter dans tous les etats de transforoation qui 
conviennent pour tm.e mStbode- de travail en continu^ par exemWc- ^ 
pie sous forme. de ctbles^ de peign6s » . de fils; de files, de 
tissusy de tricots ou d' articles non-tisses* 

2^ preparations tinctoriales peuvent se presenter 

sous forme de solutions ou de dispersions aqueujses ou organo- 
aqueuses ou sous forme de pfttes d'impression^ qui* contiennent 
en plus d'un colorant et des sels d' ammonium quaternaire po- 
lym^res conformes a I'invention, d'autres additifs comme par 
exemple des acides, des sels, des urees et d'autres agents au- 
xiliaires comme des produits d 'oxyalcoylat ion d' amines grasses, 
d*alcools gras, d«alkylplienols, d« acides gras et d» amides d»a- 
cides gras. 

Les sels d' ammonium quaternaire p'oljrm&res conviennent 
parti culidrement comme agents de retardement lors de la tedLn- 
ture des mati&res fibreuses en polyacrylonitzile avec des co- 
lorants, oationiques, eventuellement aussi lors de la teinture 

de ma tiSres fibreuses en. polyesters modifiees anioniquement. 
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Les-colorazLts catlonlques qui soxtt employes pexsvenfc ap- 
part rdr atoc groupes. les plus divers, Des colorants appropries 
sent par exen^le . les colorants du diphenylmettifiaad , les colo- 
rants du triphSnylmSthane, les colorants de rhodamine.. et les 

5 ooloranta asoXqoies ou anthraqalnoniques contenaiit; des groupes 

onim , 8insl-q:ae les oolorants tblazinlqties, oxazlniquea, mlthi-* 
niquea et azosiSthiniqxies* 

La teintrire des mati^res textiles en polyacrjrlonitrile 
pent dtre rSaliaee de la maniSre h^^i'^eUSf introduisant le 

10 prbduit 4 teindre dans un bain aquetK chaxiff e i environ 50 - 60*0 
qui contient le colorant cationiqiie, le sel d'azamonitmi qnatemai- 
re polymdre, des additions de sels, coumie l^ac6tate de sodiim et 
le sulfate de sodium, ainsi que des acides, comme I'acide aceti- 
que ou I'acide formique, puis en elevant la temperature du bain 

15 de teinture en 1' espace d* environ 30 minutes a approximativement 
100^0 9 et ensuite en maintenant le bain de teinture a cette tem^ 
perature jusqu'd ce qu'il soit epuise. Kais on peut aussi n'a- 
jouter le colorant basique au bain de teinture qu' ultSrieurement , 
par exemple quand la temperature du bain est montee* a environ 

20 60<*0* De plus, on peut aussi pretraiter le produit a teindre a 
une temperature comprise entre 40 et 100*0 avec un bain, qui 
contiexib les sels et acides habitueis ainsi que le sel d* ammo- 
nium polymSre mais qtd ne contient pas de colorant, puis seule- 
ment a^outer le. colorant et realiser la teinture k 100*C« "p^^tti 

25 il est possible egalament d'introduire le produit a teindre di- 
rectement dans le bain de teinture qui est chauff 6 i approxima- 
tivement 100*0 et qui contient le sel d'smmonium polym^re* 

SouS:le terme de matiSres fib3?euses de j30lyacry lojaitrile , 
on doit aussi comprendre les mati^res pour la fabrication des- 

30 quelles on. a titilisd en dehors de I'acrylonitrile egalement 

d'autres concposes vinyliques, coinme par exemple le chlorure de 
vinjle,* i» acetate de vinyle, le chlorure de vinylddSne, le cya- 
nure de vinylidSne et les esters alltyliques de I'acide acrylique , 
du moment que la proportion de ces autres composes vinyliques 

35 n'excide pas 20 % du poids des matiSres f ibreuses. . 

Ses quantites appropri§ea de sels d ' ammonium quatemai- 
res poljrm^es, qui sont utilises dans ces procedSs de teinture, 
se situent en general entre 0,01 et 2 pour cent en poids, en par- 
ticulier entre 0*05 ®* 1 ou bien entre 0,1 et 1 pourcent en 
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poids par rapport, au poida daa matiferea fibreusea. 

Lea teinttirea effectuees avee la a sela d ' aBnaonium gua«» 
temaira ^oljmivee comma agents auxLUaires aur lea flbrea da 
- polyacrylonitrila ae caractSrlsant par luie tr^a bozme Sgalite 
5 et preaenbezrb simultanemenb \m bon rei^ement colorlstique aur 
les fibres, 

D*atL'tees objectlfa d'utillsatiozL pour les sals d* ammo- 
nium quatemaire polymdres ^onformes a I'iznrention sont : agents 
de' reserve* lor 3 de la teinture de fibres de polyacrylonitrile ; 

10 agents diapersants par exencple pottr de'a piginents ; Smulsion- 
nants; agents. de fixation cationiques pour amSliorer les soli- 
ditSs au mouili6 des mati^res fibreuses textiles cellulosiques 
• teintes avec des colorants directs ou* de dispersion^ ou du papier; 
agents antistatiques, en particulier poicr des matiferea textiles 

15 confcenant des fibres organiques synthetiques;. antimicrobiens ; 
precipitantSt par exemple dans I'epuration des eaux rSsiduai- 
res ou agents de floctilation, par exenqple pour la coagulation 
des diapersions aqueuses colloldales, par exemple des dispersions 
de colorants* * 

20 Irds sals d'ammonitua quaternaire pol^dres peuvent Stre 

utilises en particulier dans des precedes de teinture et d*im- 
pression de matiL&res textiles contenant des fibres naturelles ou 
STnthStiqueSf par exemple lors de la teinture de mati^es texti- 
les en fibres de. polyacrylonitrile ; dans les proc'Sdes de fixa- 

25 tion de coloranta ; dans les procSdes d*ennobliasement, en par- 
ticulier pour rendre antistatiques les matiferes textiles conte- 
nant des fibres organiquea aynthetiquea ou auaai dana lea prece- 
des d'epuration des eaux residuaires, oil ils peuvent Stre emplo- 
yes comme agents de precipitation, ainsi que dans les precedes d 

3& coagulation, par exemple de dispersions aqueuses collo£dales, 
comme agents de f loculation* 

Bans les exemples suivants les parties et les pourcenta- 
ges s'entendent en poids sauf mention contraireo 

Exemple 1 

35 a) On chauffe a la tesqperature de ref line pendant 24 heures 

109 S (0,435 mole) de 4,4»'-bis-(chloromethyl)-dipli&iyle et 
111 g (0,435 mole) de H,ir,H' ,ir«-tetramethyl-l,2-diaminodod6cana 
dana 440 ml de methanol. 
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-Puis le solvant est chasa^ par distillation et on 
sSch le rSsidu k 40"»0. Le- produit de reaction se dissout 
dans I'eau en doonant une solution liatpideo . Bend menb : 220 s 
(100 56 de la thSorie) d'un produit de reaction ayant des vxtlr 
tSa rSourrentes de formule 



(101) 



]Sr — (CT-),,-^ - CH- 



\ 

CH 





°=2- 



2 01 



0 



Viscosite : ^ 0,54 ( 25 **0, methanol, C^VtJ ) 
Poids moleculaire moyen : * 7900 

La viscosity dans cet exemple et dans les exemples stiivants 
est la viscosite inherente»Lea valeurs de mesurei se rappoirtent k 
des solutions k 0,5 (p/v) dans le methanol, 

Les poids moleculaires moyens onb- Ste dedtiits de la vis- 
cosite. 

1)) * Bans iin detocLeme essai ayec les mSmes reactlf s on obtient 
un pcpoduit de reaction ayant uae viscosite ^ «0,52 (25*'0., me- 
thanol , ^dl/g^_7) ^ poids moleculaire moyen de 7600 • 
o) Dans tin teoisiSme essai avec les mSmes reactifs (rapport 

molaire diamine : dihalogenure 2:1), on obtient un produit 
de reaction ayant une viscosite '^^=0,10 (25°a, methanol, ^dl/g7) 
et un poids moleculaire moyen de 1500. ' 

Par reaction analogue du 4,4»-bis-(chlaromethyl)-diphenyle 
avec r ethylene di am i n e^ le 1,5-^aminopropane, le 1,4-diamino- 
butane, le 1,6-diaminohexane, le 1,8-diaminooctaxie et.l© 1,10-di- 
aminodScane JftUiIT' jET'-tetramethylsTibstitu^s,. on obtient avec un 
rendemenfc egalement quantitatif des prodiiits de reaction ayant des 
unitSs recurrentes de formule penerale 



(102) 



CH 




e 

2GI 
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Sana Id tableau I sulvant sont indlque s les valeurs de 
Xj^f de la viscosity et du poids moleculaire moyaxi. 

Tableau I 





*1 


''725*0 . siSthaziol 


Poida nolSeulalre 
noTen 


1 d 


2 


0,09 


13CX) 


1 e 


3 


0,40 


5900 


1 £ 




1,26 


19000 


1 S 




1,35 


19800 


1 b 


8 


0,44- 


6500 


1 i 


10 


0,46 


6600 














Bzenple 2 





On chauf f e a la temperature de reflux pendant 2^ heu- 
res dana 100 ml de methanol 12,7 S (0»05 aiole) de ]Sr»N,N* ^K•-te- 
.tram6thyl-4,4■•-diaminodipfaSn7lmetjM□^ et 11,5 e (0,0^5 nole) de 
4 ,4 • -bis- ( chloromet hyl)-dipli6nyle • 

Puia on chasse le solvant par distillation, on reprend 
le reaidu dans I50 ml d* ether et on agite, puis on filtre et on 
sftche soxis vide a 40<>0. On obtient une poudre qui so dissout 
dans l^eau en dozmant une solution limpide* 

Eeiadement t 23,7 B (98 ^® la tWorie) d'un produit de reac- 
tion ayant des unites rdcurrentes de formula . 




YiscoaitS t 0,13 (25'G, methanol, ^dl/SL?) 
Poida moleculaire moTen : I900 » 
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Example ?g 

On procdde cosune decrit dans I'e^cesrple 1 et on fait 
reagir des quantitfis eqiiivaleatea* de 4,4*-bi3-(chloromSthyl)- 
diphSnyle avec les dlaminas de formulas, sulvant a a i 



10 



a. (104) 





15 



20 



t. (105) 



CH. 



[ 



CH, 



.OH, 



•CHj 



c. (106) (GH2°GH-CH2)2l'CH2 



0H2-ir(CH2CHcC^)2 



On olitient avec tin rendemeiit qitantitatlf des produits 
de r^accloB ayeart des tmltea r6cTirrentes.de' formules 



25 



(107: 



30 



O O 




2 cr 



55 



(108) 



CH, 



CIL 



-N;^(CH2 ) 2CII-N^Cll2- 
CH, 



© 
CH, 



CH„ 




CH„ 



2 CI 



© 
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3.0 



(109) 




0 



2 CI 



15 



20 



30 



TlscoaitSa t 
25°C, methanol 



a. 



0,23 



35 



•b. <fj - 0,19 
c. "I o 0,12 
Folds moleculaixes moyens t 



. Example M- 



a. 
b. 
c. 



3400 
2800 
1700 



25 a) 



On chooff e au f ef Itxs sous agitation' 86,15 g (0,5 mole) 
de N,N,I<r' tir'-tetramethyldianinohezane et 125*5 S (0,5 mole) 
de 4,4'-'bis^(chloromStti7l)-dipli6n7le dans 300 ml.de mSthanol • 
Dans le melange rSactiosnel a^i^evieiib plus visqaeuz a mesuxe que 
le temps de reaction augments , .on ajoute 200 ml supplSment aires 
de methanol. Aprlts 24- heures de reflux, la r6iactipn est terminSe 
et on chasse le solvent par distillation.- On obtient 212 g 
(100 $6 de la tliSorie) d'un prodtiit de reaction ayant des unit§s 
r6c\irrentes de foranile ; ^ 



(110) 



1 ' 
1 



CH, 



:0Ho) 



2' 6' 



OH, 



I 

CH, 
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Le produit se dlssbtcb dans 1' eoa en donnanlr jjooq 
solutioji laire* 

Viscosity : . m - 1,54 (25*^0 , methanol, ./*dl/eL7> 
Folds molSculflare moyen i 23 000 

5 b) On dissout 25»12 8 (0,1 mole) da 4,4'-bis-(cliloro- 

m6th7l)-*diph6n7le dans 80 ml d' acetone at on chauff e & la tem- 
perature de refltcc (26^0)* En agltant,, on ajoute en I'espace 
d'une minute 17,23 S C0«1 mole) de l,6*bis->(dlmeth7lafflino)- 
hexane, dissbus dans 20 ml d* acetone. II se declencbe una rSac- 

10 tion exothe3?mlqiie. et en mSme temps 11 commence se deposer nn 
prSclplte Incolore* Apr^s 4 heinres a la temperature de reflusCi 
la reaction est termlnee, on -f litre le pr6clpitg et on le s^clie* 
On obtient 42,3 S (100 % de la theorie) d'un prodnlt de reac- 
tion ayant des tmites recurrentes de* formnle (110) « Le produit 

15 est una -poudre blanche hygroscopique, qui se dlssout dans I'eau 
en donnant una solution clalre. 
Viscosite : 0,30 (25**C, methanol, f^l/EiJ^ 

Poids molSculaire moyen x 4400 

Exemple 5 

20 a) On phauffe k 60**C en agitant pendant 30 heures 12,56 g 

(0,05 mole) de 4,4*-bls-(chlorom8thyl)-dlp]Tenyle et 13 g (0,1 mo- 
le) de l,3-bis-^dlmetbylamino)-*propane« On bbtlent un malanga' 
reactlonnel visqueux, que l*on met en suspension dans 30 ml 
d'eau et qui est Sclalrci par filtration. Le f lltrat est evaporS 

25 k see. On obtiexit 16 g d'un produit de reaction ayazib des unites 
rScurrentes de formula : 

2 01^ 



30 



(111) 




Hendemenb : 62,i2 9& de la theorie 
7iacoslt6 : -.0,14 (25*^0, methanolj^dl/g^) 
55 Poids moleculalre moyen :• 2000 

Be manldre analogue, mals en utllisant un solvant, 
on obtient les produit s de reaction du 4,4'-bls-(chloromethyl)- 
dlphenyle et des diamines indiquees dans le tableau 
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1) les produits de reaction precipit nt pendant la reaction, 
Quand la reaction est teirmiii^e, on les s^pare par filtra- 
tion et on les seche # . 

2) Compose difficilement soluble t structure chimique deter- 
ffiinSe en s'appuyant sur 1' analyse element aire, le spectre 
izifra-rouge et le spectre de resonance magnetique nuclSaire 

5) On a utilise le 4,^«-Ms-(blyomomSthyl)-diph6nyle 

4) On a extrait le produit quaternaire du melange rgactionnel 
aveo de I'eau 

5) On a utilise le 4-,4*-T3is- (iodoa§thyl)-dipli6nyl0 

6) On quatemise ensuite le produit de reaction avec l* ester 
ethylique de I'acide chloracetique* 

Les produits de reaction des exemples 6a k 6g 
peuvent Stre representee par les f ormules atructurales sui- 
vantes (unites recuraentes) : 
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(114) 



i 3 



CH, 



2 CI 



I ^ I 
CH, ■ CH 



CH»- 



3 . 



CH, 



(115) 



2 CI 



0. 



(116) 



v«/A=/^'~^2-^,,,/-\^- ^"2 



2 Br 



(117) 



CH^ 
CHOH 

?«2 



CH- 
I 3 

CHOH 

I . 

I 2© 



N— (CH2)6-JH CH^- 



CH2 



I 

CHOH 
i 

CH3 



CHOH 
CH, 



2 1© 



CHo- 
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Example 7 

On chauffe au retltK peDdaixt 24 heures 55,2 g (0,1 mole) 
de la diaxsiua de fonmile 



(119) 




et 24,4 g (0,1 mole) de l,&-dlbroiaohexaBe dens 300 ml de mStha- 
nol. PtdLs ozi . * chasse le solvanb par distillation et on re-p 
prend le residu dans de 1' ether, pour eliininer lea fractions 
insolubles dans l*eau« . 

On obtient un prodtdt de reaction soluble dans l^eau 
ayant des imltes recurrentss de fomiale 



(120) 
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Bend ment t 30 % de la theorid 

Viscosite i ^ » 0,06 (20*»0, methanol, C^/zJ ) 
Poida molSculalre mpyen : .90O 

Exem-ple 8 

On fait rSagir a Xa temperattire de reflux pendant 2* heu- 
res et dans, le methanol dea (pxantitea eguimolaires d'tme dia* 
mine de f oxmule 




15 



et de 4«4'-l>is-<chloromSth7l)-^phei)7le« Apr&s Slininatioxi 
du solvant on obtrLent des produdts de reaction ayant des xml- 
t6s rSctixrentes de fbrmole - 



(122) 



.20 



25 




OH 



Ca^-CHo-O-^ CHoGH Bf 



5 




2 01 



e 



30 



Table an 17 







Hendement 


Vis CO site- 


Folds moleculaire 


. sze]ii» 
pie 


■ n . 


% de.la 
- theo37ie 




noyen 


a 


2,6 


100 


. 0,30 


4400 


b 


5,6. 


100 


0,21 


5100 


o 


33,1 


100 


0,68 


10000 
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On c&atiffo k la temperature d reflux et pendant 24 
h urea, dans da 1* acetone dea quantites. equlmolalr a des dl- 
chlorures IndiqnSB dans le tableau T et de 4-|4*-bls-(dlm6th7- 
laininom6thyl)-diph6ayle, Au cours de la. reaction le produit 
de reaction pr6olplte« .Quand la reaction est tenoin^e, on ' 
refroldlt le melange rSactlonnel-, on f litre le produit de - 
reaction prSclpltS et on le 8^che« 

Tableau V 



Exem< 
pie 


Dlchlorure * 


Rende- 
ment($6 
de la 
• theorle) 


Vds CO sit 6 


Folds mo- 
Igeulaire 
ffloyen 


^a^ • 




88,3 


0,36 


5300 




01-CHg— CHg-Gl 


94,3 


0,29 


4300 


(c) 


1. 

Cl-CHg-^^^ CH2 -01 

5 * 

^rapport des isom^es 

1,4 1 1,5 egal a 40, t 60) 


100 


0,19 


. 2800 


(d) 


Cl-CB^ ^^^CH2 - Oi 


100 


0,22 


3200 


Ce) 


O2--CH2-HJ--OH2--OI 


70,5 . 


0,07 


1000 



1) Conditions de reaction : 24 heures dans I'ac&tone i 
temp&ratoare ambiante (20 & 25**0) • 
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Lea. prodTilts de reacti n des exes^l s 9a 4 9 peuv nt 
dtre reprSsentSs pax les fonaul a structurales suivantes (tmit's 
recurrentaa ). 



10 



(123) 



-N - 



CH 



3 
® 



I 

CH, 



2 CI 



15 



(124) 



CH3 CH3 
-N— CHj — ^^-Cil2r-1^^2"~'^ 



2 CI 



20 



25. 



(125) 



CH- 
1 



CH, 

• I® 

CH, 



2 cr 



© 



30 



35 



(Isomires 1,4 t 1,5 - 40:60) 
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10 



15 



2 CI 



(126) 



GE, 



CH, O 




20 



Egemple 10 

. On chauf f a au reflux (^6*'G) pendant 48 heixres dans de 
1' acetone dea quantltSs eqaimolaires de la diamine de foraals 



25 



(128) 



CH 



H — — CHg —OH 



CHg — I' 



CH, 



30 et de 4,4"-bis-(chloroaethyl)-diph6ii7le avec 1,1 Equivalent 
d'iodure de sodim. 

Puis oa f iltre la solution de- reaction^ On chasse 
le solvazrb par distillation et on obtiexrt conme residu un 
produit de reaction incolore ayaot des tmites recui?rentes 
35 de f onmile 
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Hendement i 72,7 94 de la thSorie 

I'iodnre petit Stije traasforme en chlorure correspondant 
par reaction, avec du chlprure d.» argent fraichement precipite 
(24 heures dans le methanol a ©:».*»0, puis filtration, elimina- 
tion du solvant et sechage du prodtdt reatant). • 
Tiscosite : » 0,38 (25^*0, methanol /"dl/g^) 
Poids moleculaire moyen : 4100 

Exemple 11 

On chauffe .a la tea^Srature de ref line (56*0) pendant 
24 heures dans 1' acetone des quantites equLnolairea de la dia- 
mine de formula 



(150) 



OH 
I 

[1 
1 

^6^5 



CHgCH ■• CHGHg 



OS 
I 

I ^ 

]I 

So 



. . • ^6=5- 

et de 4,4»-T5la-(chloroiaSthyl)-aiph&3yle, Quand la reaction est 
termiii6e", oa a iTirlm le aolvoat par diatillatiott et on extrait 
le rSsidu avec de 1' eaa ohaude, A partir de la solution aqueuse 
on obtieat, aprfes elimination de l»eaa, un prodoit de reaction 
incolore ayanb des tmitSs reciasrentes de f ormolo 
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(131) 



Hendemenfc t 47^7 9& de la theorle 
Viscosity : 'Jf » 0,1 (aj'O, methanol . /"dl/gL^ ). 
Foids molecnlaixe moyen t ' 1400 
13 Le spectre infra-rovige (EBr) montre des bandes d' absorption & 
3310, 3050,. 2960 , 2740 , 2620, 1970,. 1923, 1835f 1660, 1615, 
1590, 1503, 1460,- 1220, 1090, 1055,. 1016, 960, 930, 815, 755, 
705 et 665 cm"^ . 



20 



Example 12 

On fait r6agir comne dScrit dans 1' example. 9 des qnan- 
titSs Squimolaires du compost ditiblorS de formale 



(152) 



25 



SO2 01 



et de 4.,4»-'bis-(dim6thylaininom6thyl)-d4.ph&ayle. On'obtient tin 
produit de reaction a7anb des imitdB recmrrentes de formale t 
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Hendem^t i 25 96 de la theorie 

Le prodtiit ii* est pas sizf fisammecb soluble dana le mg«« 
.thanolf de sorts qa I'on a* a pas pu determiner les yaletirs de 
• la Triscosit6 dans oe solvant. le spectre infra-rouge (ZBr) mon- 
5 tre des Dandes d« absorption 4 ^-3^70, 3280 ^ 1615, 1565, 1^5, 
1375-I law, 1120, 1075, 1040,- 995, 970» 825, 735f 600- , 
575 * 505, 475 420 cm"'*- . : 

Egenrple 13 

On introduit dans 200 ml de benzene 25,5 S (0,1 mole) 
10 de 4,4*-bis-'(chloromethyl)-diph&tiyle et 8,88 g (0,1 mole) de 
piper azine aveo 11,7 S de carbonate de sodium et on chatiffie & 
60^0 en agitant peMant 20 hetires* Quand la reaction est termi* 
nee, on refroidit le melange reactionnel a la temperature am- 
biante (20 a 25''0), on filtre, on lave le residu are o 400 ml 
15 d'eau eti enauite on le s6che« On obtient 14,7 S . (55,6 % de la 
theorie) d'un compose ayant des. tinites recurrentes de f ornnile 




On chauffe & 80-90*" C en agitant pendant 15 heures 5,97 g 
(0,015 3iLole) de ce produit de reaction avec 13,04 g (0,12 mole) 
d'ester methyligue d' acids- cblorac6tiqus • Quand la reaction est 
terminee, on refroidit le melange reactionnel et on.extrait le 
melange reactionnel avec 100 ml d'eau. Apr^s evaporation de la 
solution aqueuse on obtient .101 g (14.% de la thSorie) d*un pro- 
duit de reaction £^ant des unites recurrented de formule 




7iscosit6 I - 0,i7 (25*^0, methanol C^/zJ ) 
Foids molSculaire moyen t' 2500 
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. Exempls 14 
On chauffe & 95^0 dans 200* ml d'eau peiadant' 24 h ures 
50t23 8 (0j2 mole) de 4,4'-l)i3-(oliloromSthyl)-dipll6iiyle et 26,05 
g (0»2 mole) de NtN,N* ,]I«-t6tramSth3rl-l,3-diamiaa6propane. Le pro- 
duit' de rSactlon, que I'on obtient. lorsque la reaction est ter- 
minSe et que I'on a xefroidl & la teopSrature aiobiante (20 k 25^0) 
peut Stre ensulte-dllui dans de I'eaa* par exempla dans 100. ml et 
peut dtre aLnsl dlrectement utlllaS \ dans les dlCf&rentes appli- 
cations • ■ 

Le produit de rSaotion obtenu contiezrt les- Tmilr6s 
recurrent e s- de formula 



30 



35 



(136) 



OH:. 



o.t 



'IT- 



CH 

(CHg ) ^ N C Hg' 



Jh. 




2 CI 



Teneur en matidres s&ches de la solution aqueuse (apr^s 
dilution aveo 100 ml d*eau) s 
calculS I 21,6 J!S (g/g) 
trouv6 : 22,6 % 

teneur en chlore (titrage) : calculS (quaternisation complete) : 
4,0 % , trouvS 3»9 % • 

Par elimination de I'eau ou precipitation par 1' acetone 
on. obtient le produit de reaction de formula (136) en tant que 
tel* . 

Hendement : 100 % de lia thSorie. 

Tiscosit6 : « 0,42 (23*0, n^thanbl ^"■dl/GL7) 

Poids moleculaire moyen x - 6300 • . . 

A la place de I'eau comxae solvant, on peut aussi emplo- 
yer des mdlsnges d*eau et d*autres solvents, en particulier ceuz 
qui sonb miscibles a I'eau de faqon homog&ne, par example I'iao- 
propandl, et am61iorer ainsi 1« liomogen6ite du mSlange r6ac- 
tionnel* 

On peut ainsi obtenir des prod\iits analogues ayant des 
poids m616culaires moyens allant de 8&00 a 15200 • 
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Ex mpl9 15- 

On. traite & 98«»C pendanb 20 ainutes 5' g d'ua" tissu de 
pol^raciTrionitrilB (Orion ij-a- Du Pont) dans ;m.appareil de teln- 
ture dfflis 200 mi d'un bain, qxii contienb 0,01- g d'tin agent atud.- 
liaire de formale (101) (exenqple la) et qui a 6t6 annate i xme 
valetir de pH da 4 aveo de I'acide. aceticLue a 80 %, et le tisau 
est agitS bontimiellenent. Ptiia on ajotcbe au bain la melange de 
ooloraats suivant conprenant : 0,007 g du oolorant de f ormule 



(157) 




IT » If 




e 



0,007 S d'u colcarant de formale 
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(138) 



a- 



-"5 




0,01 g dn colorant de fornmle 
(139) 




H - 




^^OHjSO^ 



- IT - IT 




CH2UH2OS 



CHjSO^ © 



en malntenant la testp^attire sL 98^0. 

On teint alors pendant 60 minutes i cette temp^ratur.* , 
oxx refroidit lenteaenb le bain a gO'O et on rince et aSche le 
tissu, Du fait de l' addition de 1' agent auxLliaire (agent de 
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retardemenfc) , on obtient uae lente moatee de la teinte d 
nuance egal sur la fibre, Le refroidissement UBuel aprds le 
prer6tr6cisseiaent n' est plus neceasaire. La teinte griae 
obtenue se oaraoterise par un unisson. remarquable, un bon 
trenchage et par de bonnes soliditds au oouiUS. On obtient 
de la mdme manidre de bons effeta aveo les prodults de r6«> 
action des' exenples 1 & 14 • 

B:cemple 16 

- On introduit 10 g d»un tissu de polyacrylonitrila 
(Orion 42-Du- Pont) dans un appareil de teinttire dans 400 ml 
•d'\m bain, qui contient 0»01 g d'un agent axixLli air a confor- 
ms a I'exempla L* (h) et 0,5 85 de sulfate de sodium et qui 
a et6 ajuste a une valeur de pH de 4 avec de 1» acide ac6tique 
a 80 9^ • En.remuant continuellement, on traite le substrat 
^5 pendant 10 minutes a 70**0» puis on ajoute 0,15 g du colorant 

(157) dans le.bain. Ensuite on chauffe la bain de teinture en 
I'espace de 50 minutes a 98*0 et on teiirt le tissu pendant 
20 minutes k cette temperature • Pour le nuan^age- de la teinte, 
on ajoute au bain de teinture 0,01 g du colorant de formula 
(159) et on teint pendant 50 minutes suppl&aentaires. k 98*'C# 
Puis on refroidit lentemenb le bain de teinture k 60*0. et on 
rince et on sfeche le tissu* On obtient une teinte verte bril- 
lante, egale, ayant de bopnea solidites, ■ 

Cete.aaal montre cpx'on peut "nuancer" une teinte sans 
^5 nouvelle addition d* agent de retardemenb et sans refroidisse- 
ment du bain. 

Egemple 17 

On traite a 70**C pendant 10 minutes 5 g d*un tissu en 
polyacrylonitrila (Euroacril-MIC) dans un appareil de tein- 
ture dans 200 ml d«un bain. qui contient- 0,05 8 d«un agent au- 
xiliaire conforme k I'exemple 1 (g) et qui a 6t§ ajustS k una 
valeur de pH de 4 avec de I'acide acetique a 80 % • Puis on 
ajoute dans le bain de teinture un melange de colorants com- 
prenant i 

0,007 S colorant de formula (157) 
0,006 g du colorant de formula (158) et 
0,01 g du colorant de formula (159) 

40 et on le chauffe rapidement a 98*0. Le tisau est alors teint 
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a cett tempSralnare pendant; 60 mlirat s. Ensuite on refroidit 
lentemeat le iDain ^ 60*0 et on rince et sSchfr le tissu. 

II en result une teint grise egal ayant d bonnes 
solidit6a» 

On traite nlterieta?ement pendant? JO minatee a 25^0 
100 parties d«un tisau de cot<ai mercerise et blanchi, teint 
avee 2,5 parties du colorsait C.I. n*» 29065 » dans 4000 parties 
d»un bain aqueux, qni contient 3 parties. d«nn agent anxiliaire 
de f ormule (102) (x^^ « 5» exemple l e) et qxii a ajustS 
k nne valeur de pH de 6 avec de I' acide: acetiqxie i 80 % o 
La teintnre ainsi trait ee est fortemenb amelioree en ce . qui 
conoerns I'essai de solidite a I'eau forte, (iTonne SNV 195819^= 
DIN 54006) par rapport a line teinture qx± n* a pas ete traitee 
ultSrieurement* Le traitement nlterienr (fixation du colorant) 
peut egalement §tre realise avec les autres produits de reac- 
tion indiques dans les exemples 1 k 14 et .l«on obtient aussi 
des ameliorations. nettes de solidity des teintures, 

Exemple 19 . 

On foularde un tisau en Orion (type 42 -Du Pont) avec 
am bain, qui contient par Utre 15 g de* 1* agent auxiliaire. 
conforme a 1' exemple 1 (f), on I'exprime ^usqu'a une augmen- 
tation de poids de 110 % et on le s^cbe pendant 30 minutes k 
80<»0. Puis on fixe le tissu 30 secondes a 150*>C. 

-Iprfes le sechage .et la -fixation on me sure la resistance 
superficielle du tissu* Bans un second essai on repSte la mesu- 
re aprfes 5 lavages. On obtient les vale.urs suivanteso 

tableau VI 
R6^istance suTperficiella (Obm) 



'S6che a 80*»0 FixS 30 a . a 150*»C 

5 lavages 5. lavages 



Kon traits 5.15^' LIO^* 5.10^' . 5.10^5 - 

(Eraite 5-lo7 9.10^ 1-10^ * 5.10^° 

&race au traitement d^crit avec V agent auxiliaire indi- 
quS on obtient une nette diminution.de la resistance super- 
ficielle. Ces effets pr6sentent de plus una bonne stabilit6 au 
lavage (apprSt antistatiqus permanent) « 



2336434 



Le comportement du tissu a la salisstir n' at prati- 
guement pas Infloience par 1* agent; aoucilialre applig.u6« 

On peut de la mSme in ant 6r a employer egalement las au- 
trea prodtilta da rSact'lon conformaa aux exen^lea 1 14 at 11 
3 en resulta aussl da bona affats antlstatiqTzeo* 

Sxampla 20 - 

Sans un dScantaur d'una installation d'gptiration on 
introduit una solution aquexiae du prodult de reaction selon 
l^exesqple . 1 (c) en mSme tastps qu'una eau residuaira industrial- 
10 la, qui. cbntient environ 100 ppm' d'un mglange da colorants re« 
actifs at das colorants acideso La quantity du produit de re- 
action qui est introduite dans I'eau residuaira, ^'al&ve k 
60 ppm* ri se prodtdt une precipitation spontanea du color ant* 
Deji BU bout da 30 minutes on paut separar par filtration la 
15 colorant precipite et alors I'eau residuaira restanta (filtrat) 
paut Stra amenea dans la canalisation completament decolor ee« 

Mais en g^nSral, il n'ast pas usual, da fiitrer et on 
laissa au contraira las precipit^s se dgposer* 

Dans la cas present, la colorant precipitS sa depose en 
20 ^ peu pr&s 5 a 6 hexires et I'eau, qui est au-dassus, completa- 
ment decoloree, peut Stre pompee dans la canalisation* 

Lors d'un dosage en exc^s da 1' agent, de precipitation, 
on n* observe pas de redissolution des precipitea* 

A la place du produit de reaction salon I'.exen^le 1 (c) 
25 on paut aussl utiliser les aatres produits de reaction indi-^ 
ques dans les exemples 1 & 14 avac un resultat Sgaleffldnt bon. 

Example 21 

On traite pendant 60 minutes k 98^C 20 g d*un tissu 
en polyacryloiiitrila (Orion 42- Du Pont)- dans un apparel 1 de 
30 teinture aveo 800 ml d*tai bain qui contient 0,02 g de 1' ad- 
juvant d'apr&s I'exempla 1 (g) et qui a et6 a juste a una va- 
leur de pH de 4 avec de 1* aclde acetique. Puis on refroidlt 
le bain et on rince le tissu* Le tissu ainsi prStraite est 
ensuite teint avec la mSme quantity d*un tissu non pretraitS 
55 oomme suit t 

10 g du tissu pretralte et 10 g du tissu non pr.etraitS 

sont. introdults dans tm apparel 1 de teinture dans . 
800 ml d'un bain, qui contient 0,03 g d»un melange de co- 
lorants (1 : 1) coBtprenant le colorant de formula : 
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et "Basic fied 22^ (O.Io 11055) 4^ a StS ajustS 1 tme 
valeur de pH de 4 avec de l^acide abetigue) et sozrt; traltes 
pendant 60 minutes a 98*0« . 
10 Puis on refroidit le bainy on rlnce le tissu et on le 

soumet aii finissage usuelo 

. Le tissu pt^etraitS est bien r6serv§ et ne. presente qu^tms 
faible coloration (rouge clair) , tandis que le tissu non pr6- 
traitS presente une coloration rouge fpnceo Des effete de rg-- 
15 serve sembla"bles peuvent 8tre* egalement obtenos en utilisant 
les autres produits de reaction des exemples 1 a 14- • 

E^cenrple 22 
(Determination, de 1' action bactericide) 
L'dffet de destruction des sels d' ammonium qoatemaire 
20 pol7m&res est determine daiis un essai en suspension* On prepare 
des solutions de 1 ppm a 30 ppm dans I'eau* L 5 ^ de cbacu^ 
ue des solutions obtenues on ajoute environ* 10^ germes par ml 
d*une suspension de bactSries* 
Les germes sent i 
25 . 1« Staphylococcus aureus SG 511 
^ 2. Escherichia coli NGTC 8196 

3« Pseudomonas aeruginosa ^03?0 8060 

Apr&s de.s laps de temps d§termin§s^ on enseaience 0,1 ml 
du melange sur un milieu nutritif solide^ qui contient un 
30 agent de blocage. (par exemple monooleate de polyoxyethyl^ne 
sorbitane) • On determine le nombre de germes vivants* 

Les r6sttltats sent indiques dans les tableaiix suivants 
VIX IZ« Les produits de reaction montrent une bonne' activi-* 
t§ antibacterienne vis-a-vis des trois germes testes* 
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Germe teste f Staphylococcus aureus SCr 511 



(Tableau VII 
Concentratioii. des solutions (ppm) 





• 1 . 


3 ■■ 


10 


30 


Eroduits de r 
action selou 
I'ex^ple 


j„ : Nombre de germes aprds 




1 41x 


Ih.- 4lx. 


Ih. 4h. 


Ih. 4h. 


.la) 

5 b) 

6 d) 
8 a) 


1.10^ 1.10* 
5.10* i/io' 
l.lo5 1.5.10^ 
1.10^ 5.10^ 

s«> SOT 3-»s a*- G 


2.10* 1.10^ 
4.10' 3.10^ 
1.10* A.IO^ 

1,5.10' 5.icf 


1.10' 0,3.10"'- 
1.10^ 0f2.1D^ 
2.10^ Oj5.10^ 
2.10^ 0 

* E3MBOTSOT 0 8 


0 0 

0 0 

^-lo-"- 0 
g-io-"- 0 



Serine tegt6 : Escherichia coli NCJTO 8196 

Tableau VHI 
Concentration des solutions (ppm) 





1 


3 


10 • 


30 


Produits 


SoBbre de s^rmes apr^ 




de reac- 
tion selon 
1' exemple 


1 h. 4b. . 


lb. 4 h. 


Ih 4ii 


1 a) 

5 ^) \ 

6 d) 
8 a) 

Qerme tesi 
Tableau TZ 

asonaassssss 

Produits de 
reaction 
selon 1' exea 


1.10^ 8.10* 

« a—a** SOT 8 «wa«* SM 0 

te : Fseudomo 
Concentrati 


2.10 1.10^ 

mm . « 

nas aeruginosa 
on ^ea solutios 


. 1,5.10-^ 0 
1.105 0 

i.io* i.io^ 
5.10' 0 

NOTC 8060 
IS (piffll) 


0 0 
0 

i.io' 0 

5.10^ 0 


1 


' 3 ■ \ 10 


30 


Nombre de germes aprSs 
Ih 4h lh 4h Ih 4h 


1 b 4h 


1 a) 

5 b) 

6 a) 
8 a) 


1.10^ 8.10^ 


' 1.10* 15.10^ 

1.10* 2.10^ 


2.10' 0,4. lO-"- 
3wl0' 0 . 

1.10* 0 

B — 8 SOT S«» a«B OT i 


0 0 

2.10^ 0 
1.10* 0 
2.10^ 0 

3 OT a«w a OT a —om' 
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1* Sela d' ammonium qoatemaire polTmtees, caracterisSs 
par le fait que les unites cationiqaea correspondent a la 
f ormole 




Hgj et sont semblables ou dif f 6rents lea una des 

autres et reprSsentent un alkyle. eyentuellement su'batitue, 
run cyclaalkyle du un alcenyle ayant au Tnaxi mm 20~ atomes de 
carbone, un aryle ou un aralkyle, ou (E^ et Hg) et/ou (R^ et 
R^) forment conjointement avec I'atome d' azote auquel ils . 
sont lies vn noyau tieterocycliqae eventuellement subatitue 
ayant 3^6 chainons, . 

est -(CHg)^- , oil m. eat un nombre de X ^ 20, even- 
tuellement interrompu par au moinfl un groupe 




ou -GE a GH~ , ou substitu^ par au moins un 
reste li^drootyle » un halog^na, un groupe nitrile. 



alkyle , hydroxyal'kyle , alco3:y, carboxyle ou carbalcozy ou 
eventuellement par au Tif^^-^y^g un re ate aryle oa arallcyle. subs- 
titue 9 un reste polyalcoyl&ne , un rests de f ormule : 
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2n 



ou biea forme conjointement avec lea atomes d' azote et au 
moins im des substituants lies aux atomes d' azote m rests 
de f ormnls ' 






\© 0/ \0 

3(4) 



ou 



Hg et Hr; sont de I'hydrog&ne/tm aliyle, m hydroxy- ou 
halogenoalkyle ayaiit- 1 S. 4 atomes de carbone, 
. Tin hydroxyle, im halogfene, m carljoxyle^ tin carbalcoxy 
on tin phSnyle , 
B est une liaison directe, ^.^^.^^^^ ou un 

ialcoyl6ne eventuellement substitue^ . ' 
31 est un nombre de 1 ^ 6 et 
J est un nombre de 1 A 3 , . 

2« Sels d" ammonium quatemaire polymSres selon la re- 
vendication 1, caracteris6s par le f ait que les unites ca- 
tioniques correspondent ^ la formula s 



51 



2336434 



10. 



15 



20 



25 



30 



35 



0 



IT 
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^» ^10* ^12 identiques ou diffSrants les -una des 

autres et sont des restea aloenyle ayant 2 i 20 atomes de- car- 
bone, hydroxyle, cycloalkyle ayaut 3 k 6 atomes de carbone; 
alkyle , hyaroxyalkyle , cyisaioalkyle , alcoxyallsyle , alJcyl- 
tfaioaUcyle et alkylcarbonylalkyle ayant 1 i 10 atomes de 
carboae ; arylcdirl)oiiylalkyle , aOJcylsulf onylaliyle et aryl- 
• suif onylalkyle avec k chaqua f ois 1 4 atomes de cartone dans 
la partie allsyle ; alkylcarbozy a=lyec 1 i 4 atomes de car- 
bone dans la pairtnLe aliyle ; carbalcoxyalkyle et di-(carbal- 
C02y)-alkyle avec & chaque fois 1 a 4 atomes de carbone dans 
la partie alcoxy et alkyle ; carbonamidoaliyle avec l .i 10 
atomes de carbone dans la partie allcyle et Sventiiellement 
substitue avec tm allcyle inf 6rieur ou tin aryle ; ou phSnyle 
ou benzyle, eventuellement substituSs avec un hydroxyle, cyano^ 
halog&ie, carbQsy;«aL]£yle » hydr oxyalkyle , cyanoaUsyle, aico- 
xy et alkyithio ayant Id* atomes de carbonej aicoxyaliyle » 
carbalcoxyalkyle et di-(carbalcoxy)-alkyle avec i chaque lois 
1 i 4 atomes de carbone dans la partie allqrle et alcoxy ; aU^l- 
carboxy avec 14 4 atomes de carbone dans la partie alkyle j 
ou caJ*onamidoalkyle avec 1 i 4 atomeri de carbone la par- 

tie alkyle et eviantuellement N-substitue avec un alkyle inf 6- 
rieur 5 ou bien (Hg et et/ou (R^ et R^) ferment 

avec I'atome d» azote .auquel* ils sont lies un noyau hefrgrocy- 
cliq^ie eventuellement substitu6 ayant 5 ou 6 chafnons, Ag 
est -(CSHg)^^- oii m est un nombre de 1 4 20, Eventuelle- 
ment interrompu par au moins un groupement -Jj- ou. 

-GH-CH- ou substitue avec au moins un hydroxyle ? chlore, 
Jiitrile ou alkyle , alcoxy ou hydroxyalkyle avec 1^4 ato- 
mes de carbone, carboxyle ou carbalcoxy avec 1 d 4 atomes 
de carbone dans le rests alcoxy ou des restes ph&iyle ou ben- 
zyle iventuellemCTt substituSs j • 



15 

tin reste de f onsule ■ : 
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I : 

^13 . : 





ou bien forme avec les atomea d» azote et au molns m des 
stibstituants li6s aux atomes d' azote m reste de fonmile 




9(10) 



11(32) 



eat im hydxogfene ou m nSthyle et x est au moins 1 et 
Hg* Br,, B, n et p out lea significations doanSea 
dans la revendication 1 . • 
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5* Sels d'ammonitoa qtiaternaire polymSres selon la reven- 
dicati n 2,' caract&ffises par le fait, que lea unitSa cationiqu a 
correapondeiL'b la fonnul . ^ 

^16. ^18 • — 

S^^, a,^* R^n- et E,Q Boat identiguea ou diff areata lea tma dea 
autree at aoat im aUsyle, hytoosyallcyle , alcoxyalkyle , alicyl- 
thioallsyla et cyaaoall^le avec 14 4- atomea de carboae , cy- 
clopeatyle « cyclohexyle , alcSayle avec 2 i A- atomes de car- 
boae, GHjOOC^- , H00C-0H2-t CHj00CCH2- t E^02^^^2 ~ ♦ 



(CHjOOOgCS- , HgRCOCHg- t y ^ --HHCOCgg - ou phenyle 

ou beazyle, Sveatuellemeat aubatitues aveo /ua hydroxyle, cyaao» 
fluor, chlore, brome,- alkyle, hydroxya3kyle.., oyaaoalisyle, al- 
coxy et .aliyltbio avec 1 ou 2 atomea de carboae » alcoxyaliyle , 
carbfiacoxyalkyle et di-(oarbalco3cy)-alSyle avec k ohaque foia 
1 ou 2 atomea de carboae dans la partie allele et alcoxy^. 
-CHgCOQH,. r^iCEL^^XXM^ carboaamidoalkyle avec 1 ou 2 atomea de 
carboae daas la partie alkyle et eveatuellemeat N-stubatitue avec 
ua allsyle iaf erieur j ou biea (E^^^ et R^^) et/ou (E^^^ et E^) 
formeat avec I'atome d' azote auquel ils aoat li6s ua aoyau 
iiet6rocyclique de formule 

'O "O Q 

®* Aj eat -(CH2)n^ , aCi ^ ™ nonibre de 1 a 12 

da, ^nr . 0 • W 



"3 



0% 



L GEoOH car oooH bs 



ioOH COOCHj COOCBj 



-J 
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-GH, 




CH , 

2 





10 X eat au moins 1 et P, est 1 on 2 ou forme avec les atomes 

d' azote et au moins. un des substltuants Ilea aux atomes d' azote 
tis. reste de formtile 



15 



20 



25 



30 



35 




-W N- , 

4, Sels d'ammoniuin quatemaire polymferes selon la reven- 
dication 3, caracterises par le fait que R^c, R,^, R^^m et R^g 
sont identiques ou differents les uns des autreS et 'repre- 
senteut un alkyle ou hydroxyallcyle ayant 1 a . 4 atomes de car- 
\>onej un alcenyle ayant 2 a 4 atomes de carljone, CHjOOCCHg-, 
C^H^OOCCHo- ou un "benzyle, ou bien (R-,c et R,^) et/ou QR^^o 

£ )*^fonaent avec I'atome d' azote-' auqaSx "^*=' ^'^^^^ 
lies ui noyau lieterocyclique_ de f o CTule ^ 



e 



e1 

ils sont 



ou 



et 
A, 



est .-COHg)^!^ - 



oil 



est im nombre de 1 & 12) ■ 



-(CH2)2CH- J -CSgCH^CaCHg- , » -CH2-<jH-CH2. 

CH, 0 , OH 



-^-CH-CHg-Ox— ^ ^" 



0 . OH 
, oil z est au moins 1 j 



CH, 
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•CH-*^ _,ctr— - 





2- J 



ID 



15 



mCR 






r 




ou bien forme avec les atomes d'azotVau moins tm des su'bstitugints 
lies aux atqmea d' azote lai re ate de fomnile 



20 



— isr 



25 




COOCH, 



ou 



30 




. 5« . Sels d' ammonium guafeemaire polymtees salon la reven- 
iicatibn 3, oaraotSrises par le. fait que les unit6a rScurrentea 
correspondent 4 la formule 

CH, • 



55 




GHg- 



10 
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oii peut aller d 1 i 12 et Z est tm halog^e. 

6. Sels d'anmoziiua q,uatdrxiaire pol^m^res selim la re- 
vendioatlo& 5, caraotSrisSs pas' Is fait que les xmitSs rlctxr- 
rentes .oocrespondent k la foxnule 



CH^ 
—I 




201 



G 



7* Sels d'asanonlum quatemaire poXym^res selon la re- 
vencLlca1;ioxL 5) caracterisea par le fait qpa les iTnitfea recisr- 
rentes- correspondeat la forsnxle 




<%2 01 



© 



Sels d* ammonium g;iiatemaire polyiiitoes selon la re« 
vendication 5, caractSrises par le fait gue les imitea recrir-i 
rentes correspondent a la formale 



I® (CH^) 

CH 



2^12 




.9* Sels d' ammonium quatemaire polymtoes selon la 
revendication 3, caraoterises par le fait qu'Us contiennent 
des unites recurrentes. de tormnle : 
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2 01 



e 



10* FrooSdS potix la preparation de sals d'amBoaium 
qaatemaire polym&rea selon la revendication 1, oaract6ris6 
par le fait qiie 1' on. fait r§agir dea diamines de foxmule 



|5 



5— -A, - 

... k , ■ , 

ot B^t Hgt H^t \ 3t 1^ oixb lea slEBiificatibns donn^ea dans 
la revendication 1, aveo dea dlhalogSnnrea de formula 




ot Z eat im balog^ne. 

U* Prpc6d6 poto? la preparation de aela d'aimnonium qua- 
temalre polTin&rea aelon la revendication 1, caraotSriaS par 
la fait qua l*on fait rSagir dea diaminea de fonmile 

\* ^1 6t ont les sisnificationa dosn^eQ daM la 
revendication 1, avee des dihalogtoweo de fonsulo 
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Z eat un halogdne t A^^ a la siesntCication v: domiSe- 
dans la revendication 1, 

12.. Eroc6d6 aelon la revenaicatioa 10, caraetfirisS 
par le fait' que lea diaminea correapondeat k la foranile 

— Ap -IT 

I ' ■ ■ ■ 

10 -^12* 

oil Bg, R^jQ, S^i* ^22 ^ oat les significations dounees 
dans la revendication 2 • 

13. Precede salon la revendication 10, caracteris6 
par le fait que I'on f ait. r^agir des diaminea de fornrule 



— Aj H. 

^16 Bib 



Hj^j, Rjg, Hjr,, H^La et Aj out lea aignificationa doimgea 
dana la reTBndicatioa 3, avec le dichlorure de f onmOe 

3*. Erocede selon la reTrendication I3, caract6rise par 
le fait ^que lea diaininea correapondent a la formule 

f ' Ccs^->^ ^ 

oii aij^ peut aller de 1 .a 12# 

15 •• Erocede aelon la revendication 14, caraTrt&riaS 
par le fait que la diamine cpireapond & la f omnile 
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CH, 



r — CcHg), — 1 



16* ProcSdS selon la revendlcatlon caract&ciss pax 
le fait que la diamine correspond & la foratule : 



<!H, 



CH, 

I ^ 
-H 

L 



17* Procede salon la revendlcation 14^ caraoterisS par 
le fait que la diamine correspond k la f onmile 



CH, 

r 5 



CB. 



^3 "*"5 . 

18# Erocede 'aelon lea revendications 10 et 11, caracte- 
x±a& ^ar le fait que la diamine correspond a la fomnile 



f=5 



CH 
1 5 



*3 . ^3 
19o Pro.c6def selon I'-one quelconque des revendications 
10 k 18, caractSrise par le fait g,ue I'on effectue la reaction 
k des- tempSr attires elevees et dans nn soivant» 

20m Procede selon la revendication 19, caracterise par 
le f ait que I'on effectue la reaction a des tenqpSratures compri- 
ses entre 20 et 130^0. 

21. Procede selon la revendication 19 » caracterise par 
le fait que I'on effectue la reaction dans le methanol ou 
V acetone. 

22* Procede selon la revendication 19, caractdris6 par 
le fait qae I'on effectue la rSaction. dans I'eau ou dans des 
melanges eau«alcool comme solvents* 
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23« Utilisation des sols d'amznozLlum quaternair poly- 
mdr 8 s Ion I'une quelconque des: revendications 1 a 9 coisme 
agents atudUaires d teinture* 

2!^. Utilisation selon la revendicavlon caract§rls6 
par le fait que I'on utilise les sels d'azmnonium quatemaire 
ooauna agents d* §salisation dans les. preparations de telnture* 

25 • Utilisation selon la revendlcatioh 23% caraotSri*-* 
s§e par le fait que l^on utilise les sels d' ammonium quatemai- 
re comme agents de retardement lors de la teinture'des matl&res 
flljreuses en polyacxylonitrile avec des colorants catlonlques 
ou lors de la telnttire de matiSres fibreuses en polyester mo- 
dlfiees azrioniquemenl;. 

26 • Utilisation selon la reveodication 23 » caraoteri- 
see par le fait que I'on utilise les sels d' ammonium quater- 
naire comme agents de fixation cationlques potir la teinture 
des textiles et du- papier. 

27. Utilisation des sels d' ammonium quaternaire po- 
lymferes selon I'une quelconque des revendications 1 k 9, -comme 
dlspersants et emulslozmantSo 

28* Utlliaatlon des sels d* ammonium quaternaire po- 
lymtees selon I'une quelconque des revendications 1 3. 9 comme 
agents antlmicrobiens* 

29. Utilisation des sels d' ammonium quaternaire po- 
lymer es selon i'une quelconque des revendications 14 9 comme 
agents de precipitation ou da f loculation. 

30, Utilisation des sels d» ammonium quaternaire po- . 
lym&res selon I'une quelconque des revendications- 1^9 comme 
agents antistatlques, en partlculler pour les- matiferes tex- 
tiles contenant des fibres sTnthetlques organiques. 

3l« Precede poiir la teinture et 1* impression des ma- 
ti^res textiles contenant des fibres naturelles ou synthSti- 
qixes,. caracterlse par le fait que les matl&?es textiles sont 
tejntes par une solution ou dispersion aqueuse ou organo - 
aqueuse ou sont imprlmees avec une pSlte d' impression qui'^con- 
tiennent en plus d'un colorant au moins^ un sel d* ammonium qua— 
• temaire polymSre selon I'une quelconque des revtodications 
1 4.9 . . • 

32» Precede de teinture selon la revendicatlon 31 , 
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caract6ris6 par 1 fait que I'on teint des mati^res textiles 
contenant des fibres de poJjracrylonitrile avec des colorants 
cationiques en presence d'au moins un sel d» ammonium quater- 
naire polymte.e salon l^unei queloonque des revendications 1 i 9, 

5 33. Eroc6d6 pdur rendre antistatiquo des aatiSres 

textiles ooatenant des fibres synth6tiques organiques, oarac- 
fteisd par le fait que l»on traite les matiSres textiles aveo 
una solution, ou dispersion aqueuse. ou organo-aqueuse d*au 
laoins un sel d« ammonium quatemaire pplymSre selon I'une quel- 

10 conque des revendications 1^9.^^ 

3*. Solutions ou dispersions aqueuses ou organO-a- 
queuses pour la realisation du precede selon I'une quelconque 
des revendications 31 > 33. 

35* Matidres. textiles contenant des fibres naturelles 

15 ou sjmth^tiques, teintes ou ennoblies par le precede selon 
I'une quelconque des revendications 3I a 33* 

36, Proc6d6 d'epuration d'eaux residuaires, caracte- ' 
rise par le fait que I'on utilise les sels d' ammonium quater- 
naire polymSres selon I'une quelconque des revendicatioiis 1 4 

20 9 comma agents de precipitation* 

yj. Precede de coagulation de dispersions aqueuses ^ 
colloIdale3, caracterise par le fait que I'on utilise les sels 
d'ammoniun quaternaire pol^6res selon I'lme quelconque des re- 
vendications lag comme agents de floculatioxu 



